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Priifungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 

I Ve ^S n , Und V ° rrichtun9 Zur H'^nuhg von hochkondensierten Polyestern in derfesten Phase 
® Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von 

hochkondensierten Polyestern in der festen Phase unter 

Einsab ainer Knstailisation mit odor ohne anschlieRende 

l-estpnasenpolykonderisation zur Herstellung von Fla- 

schen, Folian, Filmen und hochfesten technischen Faden 
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Bcschieibung 

(000!] ^ndu^gbctn^ 

lung von hochkondensierten Polyester* in de r fes ^ Ph ^ se ^ polS^Htoen^nd hochfesten technischen Fader, 
BendeFestphasenpolykondensaUon zur Herstell ^» -^onSolyetylenterephthalat und dessen Co- 

[0002] Die bekannten aromatischen Polyester oder t*^J*™£* i r^otex Jdirafcanol Polybutylenterephtha- 
polymere mit geringen Anteilen von b-spiels we,se ^*^^g^^SLoff fur Fasem, Fitoe und 
[at, Polyrimethylenterephtbalat, M^S V v ScK 3Uf 

Stickstoff oder nut trockener Luft, wie lm US-Patent 4,Z3U,5iy Descraicu , . _ . Venvcndung vonLuft 

45 ^S^SSSTS^IS^ Knstallisation der tcilkristaUinen ? aus der 

55 S^iteS Chips ^t gereinigte, ungetr^n 

KofKusto SSP im Gegenstrom in der zweiten K^tallisationsstufe, wie in EP222714 dargelegt. Der dortbe- 
schriebeneEffektzurReduzierungdesAcetaldehydgehalteswudeheralsgenngfugigbewertet 
55] Diesc Kristallisationsschrittc haben das Zicl, den amorphen Antcil dcs Polyesters sowcrt zu rcduzicrcn, dass eke 

1. dass die Verweilzeiten in der Kristallisation erheblich kiirzer sind, als in der SSP, wie durchschnittlich 3 h im 
65 llnt^Kri£^^ physikalischen Vorgange iiberwiegen, wie beispielsweise einern in der Regel sehr ge- 

ringen Anstleg der I.V. von 0,01 bis 0,02 dL/g zu entnehmen, wahrend in der SSP chenusche Reakttonen stattfinden, 
wie an einem Anslieg der I.V. von in der Regel 0,2 bis 0,3 dl/g zu sehen. 
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[0014] Der Erfindung liegt dahcr die Aufgabe zugrunde, ein ^rfahren zur Herstellung von Polyestern in der festen 
TnnVhr P^ 8 ^ S v Uen ' f dnfaCb durchfiihrbar ist ^ nut den, gleichzeitig die bcsonte hohen QuautaSn- 
£ ^ Polyester to Vc^ackungcn bczuglich Farbc, Molmasscnvertcilung, AcJtaldchydgchalt, AatoWhydn^r 

I!?/ ^ cPir 5 ^ UfgabC erfindun S s g emaS *«* <=in Verfahren zur Herstellung von Polyestem gelost, umfassend 
fto^ wober emeS PoI y eStermatenals - dadurcb gekennzeichnet, dass die Kristallisation in zwei Stufen durchge 

- in der 1 . Stufe teilkristallines Polyestermaterial hereit gestellt wild, und 

l^tZLf ^ PolyestermateriaJ bei fur die Kristallisation geeigneten Temperaturen (i) unter 

l ^a^^^J! Bl ^ i t S ^ g T ZUr ^Jf^S von ««nulaten teilkristalliner aromatischer Polyester 
nhth,lc° m ^ r u emer odermehreren Dicarborrsauren bzw. derenMethylestern, wie Terephthalsaure, ho- 
feS^^ Und odcrmchrcrcrDiolc, wicBthy- 

n P ^ 8 y ° ' 1 J. 4 -? utand101 - 1.4-Cyclohexandimethanol, Neopentylglykol und/oder Dieftylendykol 
Sin V^ht US r g v ei ^ d, T 1 , ge0 k6Dnen " 411 Sich Wunmter Wdse Mch dem kontinuiedichen Ite diskontinu- 
R^l «^ f ? T V T ^ Umes,erun fi ™*« Verwendung von bekannten Katalysatoren nut einer sich anschlic- 
" ichmelzepo ykondensahon unter Vakuum zu Polyestermaterial, vorzugsweise zu Granulat venrtSSto 
. Zl^^Z^^^^^^^ - d ^ ™ Comonolere^- 

JS, * ^ • v£ d « erfindupgsgemafien Verfahrens wird teilkristallines Polyestermaterial bereitgestellt Bevor- 
X&£f t te S cn « rf,me Polyestermaterial einen Kristallisationsgrad von etwa 40 bis 48% 

i^in^T,, BenatsteUen des Polyestermaterials in der 1. Stufe des ertodungsgemafien Verfahren, kann jedes geeig- 
^uSKT VerWeDdfit W * deD - Dks ^ilkristalline Polyestermaterial kann durch Krist^Sn 

Sc *™^ l *™ d ™*<f" erhaltenen Polyestermaterials erbalten werden. Bevorzug, kann, urn dafpolye- 
n^Trthm t eifindun S s ^« Verfahrens bereitzustellen, amorphes Polyettern^erial ertaltoh 

Z* 5fS?7 1^* T tr h !u* .^g 5 ^ 6 Granulat, in der I, Stufe zur Brhohung d es Krisudlisationsg^d 1 auf 
ddt ^^^rdel BevfiTT' * rw f du ? mit dn ™ Gasst ™ b « &™S"<** Temperaturen und VcrwcilzcitenM.an 
KJST" " eVOrZU , gte ^^turen hegen ,m Bereicb von etwa 170 bis etwa 210°C und b.vor/.ugte Verweilze.tcn 
^if 1 von <™ ™ <=twa 30 min., vorzugsweise etwa 10 bis etwa 30 min. 
n«r>i t't r Ve, y iri,clun fi verwendete Gas ist vorzugsweise Luft und/oder StickstolT 

EL^ " e 7 teUu ? d f ,eiIkri ^'i"«n Polyestermaterials wird vorzugsweise mittels eines Wirbelbettreaktors 
du UigcfiihrL Insbesondere bsvorzugt wird die 1. Stufe der Kristallisation in zwei Zonen durcngcruhrt wobd dTKri 
stalhsadon ,n der ersten /one 1 m emem Wirbelbett mit Mischcharakteristik und in der zwei.en /L> 2 in d„em Wirhe. 
belt m,t kontroUiertcr CiranulaLstrdmung durchgefuhrt wird 

!2S r2ti , Zei8 rT e beVO ; ZU ^ e Au 5 Uhrun fi sfonn eines Wirbelbettreaktors 20, mit de.n die Kristallinitat eines Po- 
r F L e Zi in " e6Wl ^ b I eD ?- rad ' )nsbcsondere auf 40 bis 48%, erhbht wird. Dabei wird da.s Granukt Uto 
R , rt M T n mi " eChte f kigen Wuidisi e™ng S flachen ausgestatteten WirbelbettkrisUUiisator 20 >Z zwe 
Zonen 30,50 gefuhn;m dem das Granulat unter ansteigenden Temperaturen von 170-21CC und gegebenc IZ s " 
nem Gas nut emem Taupunkt von 20 bis -50°C kristallisiert wird. gegeoenenralis trocke- 

!H ] mkrbetrSn' PSVerhaItniS ^ * ^ 3 ^ ^ 5,1 d " ~ ^ 2-3, bei einer Verweilzeit von 

KL ^ m n ig u 1 .^"f 6 » ^ Art erfolgen, dass das Gas uber ein Lochblech verteilt, in 

S^TeS r ^i 038 ^ 8 ?^ 4° ^ ei «* Gasgeschwindigkeit von 3,2-1 m/sec undin die zwriteZone 

f" T% Oasemlassoffilu °g 40' nut einer Gasgeschwindigkeit von 2,1-2,7 m/sec. gelangt (I^erraumgSndin! 
tot) und uber einen gemeinsamen Gasaustritt 60 im oberen Bereich den Kristallisatof wieder ver^st S 1^ der 
Verwirbebjng m.t kontrolberter Granulatstromung. Der StaubanteU am Austritt des Kristallisators betragt < lO nDm 
^^40^%.^ * KriStaUiSati0n Crf,altene GranUht to V0KU£SWeiSe eine " KriSsa'tionS im 
sSei to d e X d S emaB VerWendbare ' teilkriitallillE Poly^ermatenal. vorzugsweise Granulat, flieBt in einer 2 
S tufe bei to die KrwtaUisaaon geeigneten Temperaturen (i) unter mechanischer Storung und Gas im Gegenstrom. riii 
~^ ha ^*? r Sprung und Gas im Gleichstrom, und (iii) ohne mechanische Storung und Gas 2 ScnSm 
[0028 Unter "fueBen" des Polyestermaterials im Sinne der voriiegenden Erfindung wird eine Bewe.une ^de^ -ZZ^r 

hch durchgefuhrt, d. h. das Polyestermaterial durchlauft die Schrilte (i) bis (iii) im einem kontinuierlichen Strom nL 
Potyestermatenalkann jedoch auch chargenweise in den Schritten (i) bis (iii) bLj^Z^B^t^Ll 

S Si^JSSnSS^t^ ' 
TaVc^ 

[0032] Die Verweilzeit des Polyestermaterials in der 2. Stufe (i) betragt vorzugsweise etwa 30 bis etwa 60 min., in der 
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^n.n Ah^hni 1 100 des Schachtkristallisators wird das Granulat in Zone 5 ohne Stoning behandelL 

mlg r "S~e CJasaustrittoaungen (150, 160) sind dabei bevom.gt so aogeordnet, dass das durch die f f 
S) iingelcitctc Gas moghchst lange mi. dcm Granulat im Gegcr, trzw in, «««^ 8^ WHd ' A h am ^ 
' Abschnitts (80) und am Endc des drittcn Abschnitt (100) des Schachtkristallisators (70). ...... 

0O4 f In fde 3 Serlr Abschnitt 10 des Schachtkristallisators 70) wird das PKKiranulat un.er P^fh 

ITL mcchanischer Storungbevo^ 

f0O421 Das in der 3 und 4. Zone auf dicsc Wcise behandclto PET-Granulat wird bevorzugt in der ungcs ortcn 5. Zone 
AbscLittToO t Schachtkristallisators 70) bei einer Temperatur von 190 M5»Cta Gleichst™ >™t™mO» 
Schnitzel-Verhaltnis von 0.1-1 in der Weise behandelt, dass bei einer mittleren Verweilzeit von 60-18 0 mitL, neben der 
AldeS-pS~ng and Kristallisation, hier bereits eine geringe Postpolykondensation stattfindet Nach dem erfin- 
dungsgemaBen Verfahren wird dadurch die Klebeneigung des Granulates wesentlich vemngert. ^ ^ 
100431 Die Gesamtverweilzeit des Polyestermaterials in der 1 . und 2. State der Knstallisahon, wenn diese die vorste- 
EfhSSST Zonen 1 bis 5 umfasst, betragt vorzugsweise --hen 100-350 nun. msbesondere 
S^3Tmm.,wobeidasVe™^^ 

s Insbesondere bevorzugt betragt das Verweilzeitverhaltnis in der 1. und 2. Stufe der Knstallisauon, wenn diese Stufen 

und eine Verweilzeit in der Zone 5, die 2- bis 3-mal so langeisuwie in den Zoner i3^nd4 mindestens 
100441 Das im erSndungsgemaflen Verfahren eingesetzte Polyestermatenal hat bevorzugt eine LV von mindestens 
SUo 3 2fe Sr". 0,3 dl/g bis etwa 0,9 dl/g, noch bevorzugter etwa 0,3 dl/g bis 0,8 dl/g, besonders bevor- 
zl ell Wsa9 dl/g, insbesondere etwa 0,72 bis 0,8 dl/g. Insbesondere bevorzugt wird em ™y°*™™* 

leescM das cine I.V. von rrdndestens etwa 0,66 dl/g, bevorzugter etwa 0,66 b.s 0,8 dl/g vmd insbesondere etwa 0 72 
. ffiSS™ das dabei erhaltene Material einen gewiinscht niedrigen Gehalt an Acetaldehyd aufwetft, namlich < 
?0 P 7n, insbesondere < 1 ppm, und daher geeignet ist, ohne anschlieBende SSP zu Polyesterfonrtorpern^e. denen ein 
Sr Acetaldehydgehalt erforderlich ist, wie Flaschen, weiterverarbeitet zu werden. ^^ caA ^, ^fv 
Lden, dass beim Durchfflhren des erfindungsgemaBen Verfahrens Polyestermatenal, wie Granulat, mit einer hohen I.V. 

; mit einer I.V. von mindestens etwa 0,3dl/g bis etwa 0,72 d./g eingeset* wird, wird 

deSonsreaktor durch eine hohe exotherme Warmeentwieklung zu erhohter Agglomeratbildung neigen kann und diese 
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Stn w^h ^ ? ^ ^ der A™* 0 *"* flblicher Kristallisations- und Festpbasenpolykon- 

densation verfahren mcht mehr vonemander losen, ist es bevorzugt, im erfindungsgemafien Verfahren kugWormiges Po- 
SZS£ZSZ£S? ~" ^ ^ °— ~ 4— wcrdcn, wic zylindcrfoW 

inS AStf' ?T 1 ^ Si A d jCdOCh DiCht beVOrZUSt - da Sie WegM der EBchen md ^^ter verkleben 5 

^tl £ ^ 6 ru- r " L d * n A ? mtu der ^n^ch"! Chips ist eme gleichmaSige Kristallisation vom Man- 

elzumKerndes Chips schwierig. Der Ensatz von annahernd kugelformigen Chips hat im Vergleich zum gleichSwich- 
Ugen zyhndnschen Chip die Vorteile einer gleichmaBigeren Kristallisation einer verbesserten Mota^ V rtefl 
Chip und eines 5-10% hoheren Schuttgewichts. Als weiterer wesentlicher Vorteil isl der bei Verwendung von kZm. 
migen Chips medngere anfallende Staubanteil zu sehen. *-"6<="ur 
£Si?5 iS^ SOndere beVGmlgt h3t daS ^v*™* Gmn*!t Oberflache von 1 ,45-2.0 m 2 /kg, vorzugsweise 1,50 '° 
2U5. ^ ™' de ",^ ndun g s f emafien Verfahren erhaltene Granulat hat vorzugsweise einen einheitlichen KristaUi- 
sabonsgradvon etwa 49 bis etwa53%, insbesondere etwa 52%, und ist in dieser Kristallisationstechnologie so VoAehan- 
^Sa^SntSn^S ^ *■"*""» ^ehener^.achfolgenden u 

Klgfast^S^ 

IS f^!! 3 "^ 1 Gr l anulat f vorzugsweise nach der erfindungsgemafien Kristallisation < lOppm. 

fSn h f ^ ***** d3fi bd d£r Anwendung des erfindungsgemaBen Verf ahrens if der 2- 20 

stufigen KnstaUisaDon, insbesondere durch Verwendung einer Wirbelbett- und SchachtkristaMsation ein Polvestenrra 
SllSrv A cetaldehydwe* geringer Ac.taldehydxefonnaaon, hervorragender Farbbr^ 2^ 

? ^ Verklebungen und beim Einsatz von Chips mit hohen LV. zwischen 0.66-0.90 dl/g 7us der Schmel- ' 
SteHT ' 1 anSChlieBende F^^npolykondensation verzichfet werden kann, he^St 

IS Das erfindungsgemaB erhaltene Granulat hat bevorzugteineL V.^chwankungvon wenigerals U% , * 

SSr » V ° rhege " de ^ aufierdem e « Verfahren zur Herstellung von PolyesLfonnk6rftm wobei 

S v I °! b t f sondere kan " Polyestermaterial, besonders in Form von Granulat oder Chips, das mit dem erfindungsge- 30 
wetre A^ 'r ^ ^ LV ^ d - Schmelzcpolykondcnsation von > 0.66 dl/g, dircktZc 
weitere AufkondensaUon m einem Festphasenpolykondensationsreaktor der Verarbeitimg im Streckblas oder Spritz- ' 

3™St d - ^h^po ykondensauon und nach dem erfindungsgemaBen KristalUsadonsverfahren anschle- 

s-r d tnS~ - 

E2 ^S^^L S£ vorzugsweise ausgewawt aus der Grup ^ bestebend aus ™* 

Een^^en^^ ^ 
S^D^^^^^ 

[0058] Die COOH-Endgruppenkonzentiation wurde mittels photometrischer Titration mit 0 05 ethanoli, c h P r KM 

einer ciDes polyesJ h einein Ge ^ ch -^2Jt?S£St 

!mPoLte^rfo.^ n f T ^y^y™ ™ ^phthalsaure (TPA) und 1,4-Cyclohexandimethanol (CHDM) * 

[0060] Die Messung des Triibungswertes in "nepbelometrischen Iriibungseinheiten" (NTU) erfolete an einer lOnw 
Su^^T^ 1 ^ : 2 ^--^e)mftememNe P h^om;4defSr^ 50 

No™ Dl'Sm T , \ 6 r m eU,er K ^ ^ ™ l 22 ' 2 ^ Durcto ^- « Analogie zu der fur Wasser gebrauchS 

Sk beil S + w! ^ r h Fa ^ Werte £ Und ".l^ 1 ^ nach HUNTER. Die Polyesterchips wurden zunSchst im Trocken- 
sctoank bei 135 ± 5 C wahrend einer Stunde knstallisiert. Die Farbwerte wurden danach ermittelt, indem in einem Drei « 
bereichfarbmeBgerat der Farbton der Polyesterprobe mit drei Fotozellen, denen je ein Rot^cS £J BlaurnTvorJe- 
schaltet war, gemessen wurde (X-, Y- „nd Z-Werte): Die Auswertung erfolgte nach der Formel von HUnS; wobei 

L^ioVYund 



VY (Y- 0,8467 Z) 



1st. 

ISvd fn^ 6 ^^ 1 " 1 r 11 ™ dUICh Erbil2en ^ ek,em g eschlossen ™ CefaB aus Polyester ausgetrieben und der Ace- 
taldehyd im Gasraum des GefaJJes gaschromatographisch mil dem Head space-Injektionssystem H540, PerSn Eimer. 
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Waschmittcl ubereinFUter abfiltriert und derRuckstandgetrocfcnetund gewogen. 

Beispiell 
Vcrgleich 

ten mil Gas (CSD), Wasser oder anderen Fullmedien kristallisiert und feslphasenpolykondensiert. 



schliefSend nacfa Standardverfahren fe 



in Beispielen 1 und 2 

[0067] Katalysatorgehalt Sb: 200 ppm, PhosphorgehalC 17ppnu Cobalt: 15 ppm, Blauer Farbstoff: 0.5 ppm, IPA: 
lEg D^eLtets Bdspiels 1 werden in derTabeUe 1.1 unddieErgebnisse ausde. Beispi.12 in Tabelle 1.2 
dargestellt 



40 



50 



55 



60 



65 
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■Bibefle 1.1 
BcispicI 1 

Standardkristallisation mit nachfolgender SSP 



Analysen 


Einsatzmateri- 
al 

Zylindrische 


1. Kristajlisator 

Wirbelbettkri- 

stallisator 


2. Kristallisator 

Cphai rfolL-ri 
OU IdUieiKn- 

stallisator 


SSP 


,0 




Chipsform 


VWZ: 60min. 


\AJ\I7- 7*?min 

»»v4_ /omiri. 


VWZ:12 








T: 200°C 


T:219°C 


Std. 

T: 208.5°C 
Delta I. V.= 
0.200[dl/g] 


15 
20 


I.V. [dl/gj 


0.612 


0.617 


0.621 


0.812 




COOH 


27 


28 


26 


28 


25 


[mmol/kg 
] 




: > 




30 


DSC: 

Tm/Tk/Tg 

PC] 


250/143/78 






250.5 /145 


35 




82.7 


84.9 


87.7 


89 




F b" 




-1.4 


-1.4 


-1.4 




Farbeb 


-3.6 


-0.8 


-0.7 


-0.5 


40 


AA [ppm] 


45 


9.1 


3.5 


0.5 




KTG [°q 




48.5 


51 


55.6 


45 


AA- 

Nachbil- 








9.7 




dung 










50 


[PPm] 












Staub 
[ppm] 




<10 


> 500 


> 500 




vvv^ = verweiizeit, T = Temperatur — 1 — -J 





60 



65 
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Tabelle 12 
Bcispicl2 



Analysen 


Einsatzmateri- 


1. Kristallisati- 


2. Kristallisa- 


SSP 


al 


on (Zone 1 


tion 






Kugelformige 


und 2) 


Schachtkri- 


VWZ: 




Chipsform 


Wirbelbettkri- 
stallisator 


stallisator 
(Zonen 3 bis 


12Std. 
T:207.5°C 






VWZ: 60min. 


5) 


Delta I.V = 






T: 200°C 


VWZ: 

180min. 

T:215°G 


0.240[dl/g] 


I.V. [dl/g] 


0.602 


0.616 


0.636 


0.842 


COOH 


30 


27 


26 


26 


[mmol/kg] 










DSC 


250/143/78.4 


- 


- 


251/145/80. 


Tm/Tk/Tg 








1 


[°C] 










FarbeL 


83 


85.1 


88.1 


89.4 


Farbea 


-1.7 


-1.4 


-1.3 


-1.3 , 


Farbeb 


-3.3 


-1.0 


-0.6 


-0.6 


AA [ppm] 


55 


8.8 


1 


0.2 


KTG [°C] 


- 


46.1 


53.1 


55.2 


AA- 








9.3 


Nachbil- 










dung 










[ppm] 










Staub 


<10 


<10 


<10 


<10 


[ppm] 











Beispiele3 und4 

[00691 In einem weiteren Versuch warden annahemd rundc Chips mit einem Gewicht von 15 5 mg und mit einer Ober- 
Ec von 1.55 B \ cincm Schuttgcwicht von 840 kg/m' ,nd cincr hohcn I.V. von 0.79-0.80 dl/g hcrgcstcUt nach 
demSchmelzepolykoldensauonsverfaW^^ 

KristaUisationsverfahren zu fertigem Haschengramilat verarbeitet, so daB one Weiterverarbeitung der tacht mofc 
ten PET-Cbips zu Flaschen fur die Befullung mit SuBgetranken, Wasser und anderen Fullgutem ohne weiteres moglicn 
wurde. Die Ergebnisse werden in den Tabellen 2.1 und 2.2 dargestellt. 

Einsatzmaterial im Beispiel 3, Tabelle 2. 1 

[0070] Katalysatorgehalt Antimon (Sb): 250 ppm, Phosphorgehalt: 50 ppm, Cobalt: 25 ppm, Blauer Farbstoff: 
1 .0 ppm, 1PA: 2.0 Ma-%, DEC: 1.3 Ma-%. 
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Tabdle 2.1 
Bcispicl 3 



Analysen 


Einsatzmateri- 
al 

KugelfSrmige 
Chipsform 

Katalysator 
250 ppm Sb 


1. Kristallisati- 
on (Zonen 1 
und2) 

Wirbelbettkri- 
stallisator 
VWZ: 60min. 
T: 200°C 


2. Kristallisation 
(Zonen 3 bis 5) 
Schachtkristalli- 

VWZ: 180min. 
T:215°C 
Delta I.V.= 
0.017[dl/g] 


I.V. [dl/g] 


0.804 


0.799 


0.812 


COOH 
[mmol/kg] 


22 


20 


18 


DSC 

Tm/Tk/Tg 
[«C] 


248/152/79 







Farbe L 


76 


85 


86.5 


Farbea 


-2 


-1.7 


-1.5 


Farbe b 


-5.5 


-3.3 


-2 


AA[ppmJ 


80 


15 


3.2 


KTG I'C] 




47.1 


52.6 


AA- 

Nachbil- 

dung[ppm 

] 






9.5 


Staub 
[PPm] 


<10 


<10 


<10 



Einsatzmaierial im Bdspiel 4, TabeUe 2.2 
^f^f^ MB9: ^ c ^ 5 ^ ^^^ lOppm, blauer/roterFarbstoff: 1.5/1.25 
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Tabelle2.2 
Bcispicl 4 



Analysen 


Einsatzmateri- 


1. Kristallisatj- 


2. kristallisation 




al 


on (Zonen 1 


(Zonen 3 bis 5) 




Kugelformige 


und2) 


Schachtkristalli- 




Chipsform 


Wirbelbettkri- 


sator 




Katalysator. 


stallisator 


VWZ:180min/ 




ECOCAT B • 


VWZ:60min./T: 


T:215°C 




5 ppm Metall 


200°C 


Deltal.V.= 
0.032 [dl/g] 


I.V. [dl/g] 


0.795 


0.797 


0.827 


COOH 


15 


14 


13 


[mmol/kg] 








DSC 


248/152/79.5 






Tm/Tk/Tg 








rci 








FarbeL 


72 


81 


84 


Farbea 


-3.5 


-22 


-2 


Farbeb 


1.4 


1.7 


1.9 


AA[ppm] 


40 


7.9 


0.8 


KTG[°C] 




47.8 


52.7 


AA- 






8.9 


Nachbil- 








dung 








[ppm] 








Staub 


<10 


<10 


<10 


[ppm] 









100721 Vor der Veratbeitung zu Preforms und Flaschen an einer Einstufenmaschine von ASB (Injection strech blow 
moulding machine) vom Typ 250 EX HAT, 6 Kavilatenwerkzeug, mit einer Leistung von 800-1000 Flaschen/Munde 
wurde dieses Material in einem Challenger Trockner bei 170°C liber 4 Stunden getrocknet. 

[0073] Die Preform- und Flaschenherstellung verlief problemlos. Die Transparenz der Flaschen war gut und farbneu- 
traL Der Acetaldehydgehalt nach derublichen Headspacemethode lag bei den Flaschen nach dem erfindungsgemaBen 
Verfahren zwischen 1.6-1.9 pgfl, im Vergleich zu den Flaschen nach der herkommlichen Festphasenpolykondensation 
mit zylindrischcn Chips mit 2.2-2.6 ug/1. Die mcchanischcn Eigcnschaftcn der Haschcn untcrschicdcn sich mcht. 

Patentanspriiche 

1. Verfahren zur Herstellung von Polyestem, umfassend eine KristaUisation eines Polyestermaterials, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Kristallisation in zwei S tufen durchgefiihrt wird, wobei 
in der 1 . Stufe teilkristallines Polyestermaterial bereit gestellt wird, und 

in der 2 Stufe das teilkristaUine Polyestermaterial bei fur die Kristallisation geeigneten Temperaturen (l) unter me- 
chanischer Storung und Gas im Gegenstrom, (ii) unter mechanischer StSrung und Gas im Gleichstrom, und (m) 
ohne mechanische Storung und Gas im Gleichstrom flieBL 
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LTh f**? T^**?? f ' V ° rs 'S h ? ndCn Ana P ri,cte . woboi di * tcilkristallinc Polyestcrmatcrial in dcr 1. Stufc da- 
peraturen von etwa 170 bis etwa 210°C bei erner \ferweilzeit von bis zu etwa 30 min. behandelt wird. 
durlhttiS wird WObCi Venvirbe,Un e des Polyestermaterials in einem Wirbelbettkristallisator 

5 Verfahren nach Anspruch 4, wobei in der 1. Stufe die Verwirbelung in einer 1. Zone in einem Wirbelbett mit 
Mschcharaktenstik und in einer 2. Zone in einem Wrbeibet, mit kontroilierter Gnumtate^lSSK 

6 - Verfahren nach Anspruch 5, wobei die Verwirbelung mit Gas einer Gasgeschwkmgkeit von etwa 3.2^*4!^ in 
der 1. Zone und emer Gasgeschwindigkeit von etwa 2.1 bis 2,7 m/s in der 2. Zone d4hgefuhrt wird 
LetoS'-Cbe ™ VOrStehenden ^sPrtcte. wobei die in der 2. Stufe verwendete Ternperatur etwa 190 

60 rn^T ft? 5 f 7-w ™ henden ^bei die Verweilzeit in der 2. Stufe ffl etwa 30 bis etwa 

60 nun_ in der 2 .Stufe (n) etwa 30 bis etwa 60 min., und in der 2. Stufe (iii) etwa 60 bis etwa 180 min. betragt 
fuhrt C1DCm VOrStChcndcn A ^hc, wobei die 2. Stufc in einem Schachtkristallisator durchge- 

^^gel^Gtris?^ ^ ^ VerW6Ddete "t, vor- 

und Z££ZZi&£&£G* 2 hh 10 ' ^ * ^amtverweilzeit des Polyesfcrmateria. in der 1. 
ienSuf^ 

gLS„Tiytn m ^ 

lich S^ST Z ^ Hera f ^g/^P^terfonnkorpern, dadurch gekennzeichnet, dass Polyestermateriai erhalt- 
hch nach einem der vorstehenden Anspriiche ohne Festphasenpolykondensation verwendet witd. 
13. Verfahren nach Anspruch 14, wobei die Polyesterformkorper ausgewahlt werden an* der r mm . w t „i,„ a 
aus Flaschen, Folien, Filmen und hochfesten technischen Faden WerdM aUS der bcstehend 

wenigstens einer Hnlassoffhung (110), die im ersten Abschnitt (80) vorgesehen is. 
wemgstens einer Auslassoffnung (120), die im dritten Abschnitt (100) vorgesehen ist, 

™^™°™ rQ ™™* l ^™S (150. 160), die sowohl im ersten (80) als auch im dritten Abschnitt (100) vor- 
ein SSoSeLten^ ^ * (130) eine WeUe ^ an der wenigstens ' 

lit™ 11111 ? 6 AnS ^f, h 16 > mwelcher ^ Einrichtung zumBewirken einer mechanischen Stoning desPo- 
elSte ZWeitC WeUe UmfaS5t ' W ° bei W J 8 ** WeUe weni 6 stens e * vojese^ 
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